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@ Verfahren zum Firben von textilen Substraten 

(S) Verfahren zum Firben von textilen Substraten. bei dem 
die Substrate von atom den Farbstoff Oder die Farbstoffe 
enthaltenden Fluid angettr gm t oder durehstrdmt warden. 
d8duroh gelcennretehnet, daft man a!n Rirfd bn ObetWtl- 
eehen Zuatand odar llbchungen dleser Fluids einsettt end 
bai Temperaturen ntohen etwa 10*C und etwa 250*C und 
bei elnem Druck wtechen etwa 74 bar und etwa 400 bar 
farbt. 
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Beschreibung ab, was darauf zurflckgefQhrt wird, daB das Qberkriti- 

scfae Fluid, wie vorstehend dargdegt, eine relathr niedri- 

Die vorliegende Erfindung bctrifft ein Vcrfahrcn zum ge, mit entsprechenden Gascn vergldchbare Viskositit 

Farben von textilen Substraten gen&B den Patentan- bzw. eine entsprechende, mit den verflflssigten Gasen 

sprflchen. 5 vergieichbare hohe Dichte aufweist Dies wiederum 

Textile Substrate, wie beispielsweise Fasern, Game, fflhrt dazu, daB einersetts das zu Orbende textile Sub- 

Fiachengebilde, Vliese oder Gdege, werden vidf ach ge- strat besonders gut mi sdmefl durchstrOmt werden 

fgrbt HIerfQr gelangen waBrige Fiotten zum Einsatz, kann, wodurch skfa die Grmrsdiiditdicke verringert, 

die die textilen Substrate durchstr&men bzw. anstrfcmen und andererseits das flberkritische Fluid eine betrichtE- 

und neben dem Farbstoff bzw. den Farbstoffkombina- 10 die Farbstoffmenge zu kisen vermag, wodurch die 

tionen nodi Hilfsmittel wie beispielsweise Sauren, At Farbstoffdiffusfon durch die Grenzschicht beschleunigt 

kalien, Dispergier- und/oder Emulgiermittd oder Retar- wird Ferner konnte festgestdk werden, daB insbeson- 

der, aufweisen. Abhangig von der L6slichkeit der einge- dere schwer durchstrtmbare Wickelkdrper des zu fir- 

setzten Farbstoff e in Wasser kdnnen diese in die groBe benden Substrates durch das erfindungsgemaBe Verfah- 

Gruppe der wasserldslichen Farbstoffe und die weitere 15 ren innerhalb von kflrzester Zeh egal geftrbt wurden. 

Gruppe der in Wasser nur dispergierbaren Farbstoffe Auch konnte durch Anwendung des erfindungsgema- 

(Dispersionsfarbstoffe) eingeteflt werden. Als typische Ben Verfahrens sichergestelh werden, daB bei der Fir- 

Vertreter der ersten Gruppe gdten die Reaktiv-, Sub- bung von WickeDo&rpern kdne Ungleichmlfiigkeiten 

stantiv-, Metallkomplex- oder KQpenfarbstoffe, wah- bezflglich der Durchstr6mung des Wickelkdrpers auf- 

rend die zweite Gruppe schwerpunktmSfiig von den Di- 20 traten, wie beispielsweise bd dem herk6mmlichen Ver- 

spersionsfarbstoffen, die beispielsweise zum Farben von fahren bd der Baumfirbung von F&chengebilden als 

Polyester- oder Acetatfasern dngesetzt werden, gebil- Ursadien fOr Kantenabl&ufe bzw. Langenabfiuf e anzu- 

det wird. sehen ist Ebenfalls kdnnen bd dem erfindungsgeinaBen 

Bdm Farben mit waBrigen Farbstoffflotten tritt nie- Verfahren keine Dispersionsfarbstoffe unerwtlnscbt ag- 

m i< ? eine vollstandige Baderschdpfimg au£ <Lh. die 25 ^omerieren, wie dies bd den herkftmmlichen Disper- 

Farbstoffe Ziehen nicht quantitativ auf das jewdls zu stonsfiUtimgenbisweflenda-FaDistsodaBsonutdurch 

fgrbende Substrat Dies wiederum fQhrt dazu, daB die Anwendung des erfindungsgemaBen Verfahrens die bei 

nacb dem F&rbevorgang verbleibende Farbstoffflotte herkSmmlichen Farbeverfahren in w&Brigen Systemen 

nocb abhangig von den jewdQgen Farbstoff en zwisdien bekannten Anfhdlimgen von Disperskrasfarbstoffen 

etwa 1% und etwa 10%> bezogen auf (fie Farbeflotte, 30 und damit entsprechende Fledcenbildungen venmeden 

Farbstoffe aufweisen. Von daher fallen bdm Farben re- werden. Darflberhinaus kaxm bd Farbungen mit EMsper- 

iattv grofie Mengen an farbigen Abwassern an, die zu- aonsfarbstoffen durdi Anwendung des erfindungsge- 

nehmend aufwendig gereinigt werden mflssen. ndBen Verf ahrens auch bd mhtleren und dunklen Farb- 

Der voriiegenden Erfindung Begt die Aufgabe zu- tflnenauf eine redukdve Nachreinigung verzichtet wer- 

gnmde, em Verfahren zum FSrben von textilen Substra- 35 den, bhne daB hierdurch die Farbechtheiten, insbeson- 

ten zur VerfOgung zu stellen, bd dem keine oder keine dere die Reib- und Waschechtheiten, verschlechtert 

nennenswerten Mengen an farbigen Abwassern anEal- werden. 

len. Grundsatzlich kann das erfindungsgemaBe Verfahren 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB durdi ein Ver- auf alle an sich bekannten Farbstoffcysteme angewen- 

fahren mit dea krmwxfrtinffnHfn Merkmalen des Pa- 40 det werden, wobd abhangig von der Polaritat des je- 

tentanspruchs 1 gdflst weOs eingesetzten Farbstoffisystems die Polaritat des 

Das erfindungsgemaBe Verfahren debt vor, anstelle eingesetzten Qberkritischen Fluids bzw. flberkritischen 

der vorstehend beschriebenen waBrigen Fiotten soldie Fhndgemisdies ausgewahk wird. Dementsprechend 

Farbflotten zu verwenden, bd denen das Fluid Wasser werden fOr polare Farbstoffsysteme, wie beispielsweise 

durdi em fiberkritisches Fluid ersetzt ist Hierbd wird 45 Reaktivfarbstoffe, saure Farbstoffe oder basische Farb- 

unter dem Begriff abericritisches Fluid ein solches Fluid stoffe audi polare flberkritische Fluida bzw. Fluidgemi- 

verstanden, bd dem der Druck und/oder (fie Tempera- sche, wie beispielsweise Ammoniak, Kohlendioxid-Am- 

tur des Fluids oberhalb des fQr das jeweilige Fluid cha- moniak oder Kohlendioxid mit Zusatzen von polaren 

rakteristischen kritischen Druckes, der fOr das jeweilige Moderatoren, verwendet, wihrend fQr unpolare Farb- 

Fluid diarakteristischen kritischen Temperatur und/ 5a stoffsysteme, wie beispielsweise Dispersionsfarbstoffe, 

oder das Volumen unterhalb des kritischen Volumens entsprechend unpolare Fluida bzw. Fluidgemische, wie 

liegen. Mh anderen Worten befindet sich somit das beispielsweise Kohlendioxid, Alkane, insbesondere Et- 

Qberkritisdie Fluid oberhalb des kritischen Punktes, wo- han, Propan oder Pentan, und/oder Kohlenmonoodd, 

bei em derartiges System audi als superkritisches Gas dngesetzt Unter Beachtung dieser grundsatzlichen 

oder FlQssigkdt im superkritischen Zustand bezeichnet 55 AusfQhrung kdnnen bd dem erfindungsgemaBen Ver- 

wird. Hierbei weist das flberiaitische Fluid an nahernd fahren alle an sich bekannten, im Handel erhaltlichen 

die Viskoatat des entsprechenden Gases und dne Dich- Farbstoffe verwendet werden. Besonders gute Ergeb- 

te auf, die naherungsweise mh der Dichte des entspre- nisse enddt man jedoch, wenn man Farbstoffe einsetzt, 

chend verfifisdgten Gases vergleichbar ist die ausschlieBlkh aus dem eigentlidien Farbkdrper be- 

Das erfindungsgemaBe Verfahren weist dne Reihe go stehen und nidit die flblidien Stdlmittel, Dispergatoren 

von Vortdlen auf. Bedingt dadurdi, daB das hierbd ein- bzw. Emulgatoren enthalten. So konnte beispielsweise 

gesetzte Qbericritische Fluid nicht ins Abwasser gelangt, festgestellt werden, daB insbesondere bd Farbungen 

sondern nach Reinigung erneut dngesetzt wird, treten mit Dispersi nsfarbstoffen,de nach dem erfindungsge- 

bd dem erfindungsgemaBen Verfahren keine Abwas- maBen Verfahren durchgefQhrt wurden, innerhalb von 

serbelastungen auf. Ferner laufen bd dem erfindungs- 65 kflrzester Zeh besonders egale Farbungen erdelt wur- 

gemaBen Verfahren, die fQr die FBrbung des textilen den, wenn die eingesetzten Dispersionsfarbstoffe keine 

Substrates erforderlichen Stoffaustauschvorgange im als Stdlmittel verwendeten Dispergatoren enthiehea 

Vergleich zu waBrigen Systemen wesentEch schneDer Dies wird darauf zurQckgefQhrt, daB bd Farbungen in 



einem fiberkritisdien Fluid bzw. Fluidgemisch im Ge- straten aus Polyester- oder Acetatfasern mtt Disper- 
gensatz zu wlBrigen Systemen die eingesetzten Disper- sionsfarbstoffen, wobet in diesem Qberkritischen Fluid 
sionsfarbstoff e nicfat in der Flrbeflotte dispergiert, son- Kohlendioxid die Temperaturen oberfaalb von 32°C und 
deragdOst^dundsomitwesendicfascfandlerundega- die Drflcke oberfaalb von 74 bar liegen. Hierbd weist 
ler anf das zu f&rbende Substrat, bd dem es sich bei- 5 dieses Qberkritische Fluid sehr gute Eigenschaften fQr 
spiebweise urn Polyester- oder Acetatfasern handelte, Dispersionsfarbstoffe auf, wobei vorzugsweise die hier- 
aufcaehen. bei eingesetzten Dispersionsfarbstoffe firei von ZusSt- 

Die bei dem erfindungsgemSBen Verfahren angewen- zen, wie beispielsweise SteDmittd oder Dispergatoren, 
dete Farbetemperatur richtet sich nach dem jeweils ver- sind. Darflberhinaus ist dieses Oberkritische Fluid Koh- 
wendeten Fluid und dem zu firbendea Substrat Obli- 10 Iendioxid untorisch, so daB bei einer Undicfatigkeit in 
cherweise liegt diese Temperatur zwisdien etwa 10°C dem jewefls fQr die Durchfflhrung des erfindungsgemi- 
und etwa 250° Q vorzugsweise zwischen etwa 31°C und Ben Verfahrens verwendeten Autoklaven bier keine 
197°Q wobei beispielsweise Substrate aus Wolle oder nennenswerte Gefahr auftritt, weil in einem solchen Fall 
Baumwolle vorzugsweise bei Temperaturen nicht Qber das Qberkritiscbe Fluid sofort in Kohlendioxid-Gas um- 
100°C gef&rbt werden soflen. Aus Synthesefasern bzw. 15 gewandeh wird, das entsprechend entweichen kann. 
mit einem Synthesefaseranteil kdnnen aucb Temperatu- Sdbstverst&ndlich ist es mSglich, anstelle der einzel- 
ren zwischen etwa 100°C und etwa 200°Q vorzugswd- nen, vorstehend genannten Fluida aucb Mischungen 
. se Temperaturen zwischen etwa 100°C und etwa 150°Q dieser Fluida einzusetzen. Hierbei richtet sich die Aus- 
. angewendet werden, da flblicherweise diese Substrate wahl der Enzelkomponenten der Mischungen nach der 
vor dem Firben durch eine thennische Behandlung di- 20 jewefls cribrderiichen Polaritat des Fluidgemisches, die, 
menstonsstabiBsiert werden. Audi wird bei Temperatu- wie vorstehend dargelegt, abhfingig ist von der Polarit&t 
ren zwischen etwa 100° und etwa 180°C die L&sHchkdt des eingesetzten Farbstoffsystemes. 
der Farbstoffe, insbesondere der Dispersionsfarbstoffe Bei Qberkritischen Fhriden wird der Begriff "Modera- 
in dem flberkritischen Fluid bzw. Ffakigemisch vergrd- tor^fOrZusStze zum Fluid verwendet, die die Pobrit&t 
Bert, so daB die Ffirbezdten entsprechend verkQrzt wer- 25 des fiberkritisdien Fluids ver&ndern k5nnen» und zwar 
den kdnnen. meistens im Smne einer ErhOhung. So sind insbesondere 

Der bei dem erfindungsgemfifien Verfahren anzu- Zusitze von Wasser oder Alkoholen zu einem Qberkriti- 
wendende Druck richtet sicb naturgemSB nach dem je- s&enS>yddndnsetzbar,u^ 
weils eingesetzten Fluid bzw* FhndgemischL ObKcher- kritischenSysteirozubeeinflussen^ 
weise variiert dieser Druck zwisdien etwa 30 bar und 30 Querin, DiGerad: Verdichtete Gase zur Extraktion und 
etwa 400 bar, vorzugsweise zwischen etwa 140 bar und RaffmatioDT, Springer Verlag; Berlin, 1987)l 
etwa 250 bar. Eine wdtere Ausfllhrungsform des erfindungsgemfi- 

Gnmdsltzlich kann bd dem erfindungsgemiBen Ver- Ben Verfahrens siebt vor, daB dem Fluid bzw. Fluidge- 
fahren als ftberkritisches Fluid jedes System eingesetzt misch ein oder mehrere Moderatoren zugesetzt wird, 
werden, das, wie vorstehend dargdegt, auf die Polaritat 35 wobei hierdurdi die Polaritat des jeweils verwendeten 
der eingesetzten Farbstoffsysteme abgesttmmt ist und Fluids bzw. Fluidgemisches besonders einfach und ge- 
sich enter den zuvor genannten Temperaturen und zielt variiert werden kann. Soil beispielsweise die Polari- 
Drficken im Qberkritischen Znstand befindet Vorzugs- tat des jeweQs verwendeten Fluids erh6ht warden, kdn- 
weise werden hierfQr als Qberkritiscbes Fluid Alkane, nen diesem Fluid als Moderator polare Verbindungen, 
insbesondere Ethan, Propan oder Patau, Ammoniak, 40 wie beispielsweise Wasser oder Salze, zugesetzt wer- 
Ruor-Chlor-AIkane, Kohlendioxid und/oder Kohlen- den. 

moimfef jeweils allein oder in Miscfaung miteinander Darfiberhinausk6nnen bd dem erfindungsgem&Ben 
eingesetzt So ist beispielsweise das flberkritische Fluid Verfahren noch andere Moderatoren eingesetzt wer- 
Ethan als unpolares Fluid fflr F&rbungea mit unpolaren den. So sieht beispielsweise eine andere AusfQhrungs- 
Farbstoffen, wie beispielsweise Dispersionsfarbstoffe, 45 form des erfindungsgemfiBen Verfahrens vor, daB als 
geeignet, wobd in diesem Fluid (fie FIrbetemperatur Moderator rasfltzlich zu den vorstehend genannten 
oberhalb von etwa 35°C und der Druck beim Flrben Moderatoren oder anstelle der vorstehend genannten 
Qber etwa 50 bar liegen. Das Qberkritiscbe Fluid Propan Moderatoren beispielsweise ein Carrier oder ein Retar- 
wird ebenf alls vorzugsweise fQr FSrbungen mit Disper- der eingesetzt wird, um so die FSrbung zu beschleuni- 
sionsfarbstoffen bd Temperaturen oberiialb von etwa 50 gen bzw. zu veriangsamen. Hierbei kann es sich um die 
100°C und einem Druck oberhalb von etwa 42 bar ein- an sich bekannten Carrier- bzw* Retaider-Verbindun- 
gesetzt, w&hrend das Qberkritiscbe Fluid Pentan fflr F$r- gen handdn. 

bungen mit Dispersionsfarbstoffen oberhalb von etwa Oblicherweise liegen die zuvor genannten Moderato- 
197°C und Drficken oberhalb von etwa 34 bar verwen- ren in dem Qberkritischen Fluid bzw. Fluidgemisch in 
det wird Das flberkritische Fluid Triflnor-Chlor-Ethan, 55 einer Konzentration zwisdien etwa 1 VoL% und etwa 
das im Vergleich zu den vorstehend genannten Fluida 10 VoL%, vorzugsweise zwischen etwa 2 VoL% und 
polarer ist, erlaubt die FIrbung mh polareren Farbstoff- etwa 5 VoL%, bezogen auf das Volumen des verwende- 
systemen, wie beispielsweise Reaktiv&rbstoffen, SSure- ten Fluids bzw. Fluidgemisches vor. 
farbstoffen, Substantivfarbstoffen oder basischen Farb- Abhlngigvon der jeweils zu behandelnden Ware und 
stoffen, bei Temperaturen oberfaalb von 29° C und d- 60 deren Au&nachung richtet sich bd dem eifindungsge- 
nem Druck von oberhalb etwa 38 bar, wihrend das m&Ben Verfahren das Flottenverhftltnis beim Flrben. 
Qberkritische Fluid Ethyien bd F9rbetemperaturen Oblicherwdse variiert es zwischen einem Wert von 1 : 2 
oberhalb von 9° C und einem Druck berhalbvonSObar bis 1 :50, vorzugsweise zwischen etwa 1 :5 bis 1:15. 
und das Qberkritische Fluid Ammoniak bd F&rbetempe- SoQen beiqnelsweise Polyestergarne, die auf entspre- 
raturen oberhalb von 132°C und einem Druck oberhalb 65 chende Kronspulen aufgewickelt sind, nach dem erfin- 
von etwa 120 bar eingesetzt wird. dungsgemlBen Verfahren geftrbt werden, so geschiebt 

Besonders gute Ergebnisse erzidt man mit Qberkriti- dies vorzugsweise bd relativ kurzen Flottenverfafiltnis- 
schem Kohlendioxid bei der FIrbung von textilen Sub- sen, d. h. Hottenverhlltnissen zwischen 1:2 bis 1:5. 



Derartige kurze Flottenverhfikniss bereiten in der Re- dichte von 34 Flden/cm wurde nach iner Vorwfische 

gel bet dem herkBmmlichen FIrbeverfahren im wftBri- und einer Thermofbderung bei 190°C einmal nacfa dem 

gen System Schwierigkdten, da hierbei bedtngt durch bekannten Verfahren und zum anderen in einer Labor- 

di bohe Farbstoffkonzentnttion hlufig die Gefahr be- apparatur mit den selben Farbstoffen in Qberkrhischen 

steht. daB die f eindispersen Systeme agglomerieren. 5 Fluida geftrbt, wobei in beiden Fallen das Fkmenver- 

Diestrittjedoch bei dem erfindungsgemlBen Verfahren hlhnisl :7betrug. 

nicht auf, da hierbei der Dispersionsfarbstoff fan Qberkri- FIrbebedingungen nach dem bekannten Verfahren: 
tischen LOsungsmhtd gd&stist und somh nicht als fein- 

disperses System auf die Faser aufzieht 028% CL Diverse Orange 13 

Erne andere AusfQhnmgsfonn des erfindungsgeml* 10 OJS gfl ernes Dispergiermittels auf Basis eines Konden- 

Ben Verfahrens debt vor, daB w&hrend der FIrbung die. sationsproduktes aromatischer Sulfonsluren (Handels- 

Polaritlt des eingesetzten Fluids gelndert wird Dies produkt Avolan Is, Herstefler Bayer AG) 

kann beispielsweise dadurch geschehen, daB man ent- 025 ml/1 Essigslure,60%ig 

weder ein weiteres polareres Qberkritisches Fluid zu- 3,1% CL Disperse Yellow 1 

gibt, so daB eine Fluklmischung aus einem unpolaren 15 OJS gfl eines Dispergiermittels auf Basis eines Konden- 

und einem polaren Fluid entsteht, oder daB man die sationsproduktes aromatischer Sulfonsluren (Handels- 

zuvor genannten polaren Moderatoren, wie beispiels- produkt Avolan Is, Hersteller Bayer AG) 

weise Wasser oder Salze, zusetzt One derartige Ver- 0,25 ml/1 Essigslure60%ig. 
fahrensvariante ist insbesondere fQr die FIrbung von 

solchen Substraten anwendbar, die neben einer mit Di- 20 Als Kombinationen wurden die folgenden Disper- 

sperskmsfarbstoffen flrbbaren Faser, wie beispielswd- sionsfarbstoffe verwendet: 
se Polyester- oder Acetatfaser, noch eine mh polaren 

Farbstoffen f&rbbare Faserkomponente, wie beispiels- 035% Foronmarineblau S2GL 

weise Cellulose-, Woll-, Seide- oder Ldnenfaser, auf- 0J% Cellitonschariach B 

weist Hierbei wird dann ztmlcbst in dem unpolaren 25 0J% ResofingelbRL 

Fluid der mh Dispersionsfarbstoffen anflrbbare Faser- 0J% Resolinblau FBL 

teil gef&rbt AnschlieBend wird die Polaritat des einge- 07% Cellitonsdiarlach B 

setzten Fluids erhSht und der entsprechende polare 0J% ResofingelbRL 
Farbstoff, wie beispielsweise Slure-, Reaktiv-, Metall- 

kompkxfarbstoff oder basische Farbstoffc zugesetzt, 30 Auch bd den Flrbungen mh den zuvor wiedexgege- 

womh dann die zwdte, vorstehend genamtte Faserkom- benen Farbstoffkombinationen wurden die selben Hflfs- 

ponente eingef&rbt wird Sdbstverstlndlich kann man mittel in der selben Konzentration eingesetzt, wie dies 

jedoch auch umgekehrt arbehen, d. h. zunficbst die Fir- vorstehend fOr (fie Einzelfarbstoffe genannt ist 

bung mh polaren Farbstoffen Und dann die FSrbung mit Die Farbstoffe wurden in der bekannten Weise ange- 

Dispersionsf arbstoff en anszufQhren, wobei in einem sol- 35 teigt, und (fie FIrbung bd einer Starttemperatur von 

chen Fall die Polarit&t des Fluids, beispielsweise durch 60°C begonnen. AnschlieBend wurde die FIrbeflotte 

Zugabe von weiterem unpolaren Fluid, abgesenkt wer- mit l°C/min auf 130°C erhitzt Nach einer VerweOzdt 

denmuB. von 40 Mimiten bd dieser Temperatur wurde (fie Flr- 

Zur Rdniguatg des Qberkrhischen Fluids nach der beflotte mh l°Cymin auf 80° C abgekQhlt Hieran schloB 

FIrbung bestehen mehrere MOglichkehen. 40 sich eine alkalische reduktive Nachretnigung mh Natri- 

So debt das erfmdungsgemlBe Verfahren vor, daB umhydrosulfit in der an sich bekannten Art an. 

TP flg (fie in dem Fluid verbleibenden Farbstoffe flber Flitebedingungenim Qberkrhischen Fluid: 

entsprechende Filter ad- bzw. absorbiert HierfQr eig- Es wurden mh den zuvor genannten Farbstoffen in den 

nen sich insbesondere die an sich bekannten Kieselgel-, zuvor angegebenen Konzentrationen Flrbeversuche 

Kiesdgur-, Kohle-, Zeolhhe- und Aluminiumoxidfilter. 45 durdigefQhrt, wobd folgende Qberkritische Fluida zur 

Darflber hinaus besteht (fie M&glichkeh, die nach der Anwendung gelangten: 
FIrbung in dem Qberkrhischen Fluid verbleibenden 

Farbstoffe durch eine Temperatur- und/oder Drucker- A. 3^75 g Qberkritisches Kohlendioxid, versetzt mit 

niedrigung und/oder eine VolumenvergrtBerung zu 1.1 ml Wasser 

entfernen. Hierbd wanddt sich das Qberkritische Fluid 50 FIrbetemperatur 130°C 

in das entsprechende Gas bzw. das Qberkritische Fluid- Druck 250 bar 

gemisch in die entsprechenden Gase um, das bzw. die B. Qberkritisches Kohlendioxid 

dann aufgefangen wird bzw. werden und erneut nach Flrbetemperatur: 130° C 

OberfQhrung in den Qberkrhischen Zustand zur Fir- Druck: 188 bar 

bung von weiteren Substraten verwendet werden. Hier- 55 

bd scheiden sich die Farbstoffe als flQsdge oder feste Hierbd wurden die Flrbungen jedoch ohne den Zu- 

Farbstoffe ab v die entsprechend gesammelt und fQr wei- satz von OJS g/1 Dispergiermittd und Essigslure durch- 

tere Flrbungen weiterverwendet werden kOnnen. gefQhrt, dh.es wurde allein mh den vorstehend angege- 

VorteOhafte Wdterbildungen des erfindungsgeml- benen Farbstoffen bzw. Farbstoffkombinationen ohne 

Ben Verfahrens sind in den UnteransprQchen angege- 60 jegliche weitere Zusltze "eflrbt 

ben. Zur DurchfQhrung der FIrbung in den zuvor genann- 

Das erfindungsgemlBe Verfahren wird nachfolgend ten Qberkrhischen Fluida wurde das jeweils verwendete 

anhand eines Ausf Qhrungsbdspides nlher erlftutert: Qberkritische Fluid auf die zuvor angegebenen Endtem- 

peraturen und EnddrQcken erhitzt und komprimiert 

Beispidl 65 AnschlieBend wurden die Farbstoffe bzw. die Farbstoff- 
kombinationen zu dem jeweiligen Qberkritischen Fluid 

Pin Polyestergewebe mit einem m 2 Gewicht von 125 g gegeben und die so mh Farbstoffen beladenen Qberkri- 

und einer Kettdichte von 79 FIden/cm und einer SchuB- tischen Fluida direkt auf das zu ffirbende Gewebe gelei- 



tet Nach einer Behandlungszeit von 10 Minutcn wurde 
das Vohunen vergr&Bert, wodurch das Kohlendioxid ex* 
pandierte. Die gef&rbten Proben wurden nicht reduktiv 
nacfagereinigt und waren nach der Expansion trocken. 

AnschlieBend wurden die F&rbungen farbmetrisch 5 
ausgewertet Hierbd konnte festgesteflt werden, daB 
aOe Farbungen, die in flberkritischen Fluida durcfage* 
fQhrt waren, wesendkh briUanter waren. Ferner waren 
(Be F&bungen in den Oberkritischen Fluida im Ver- 
gleich zu den entsprechenden FSrbungen im wSBrigen 10 
System 20—40% defer, was sowohl visuell als auch 
durcb farbmetrische Auswertung bestittigt wurde. 

Von den Flrbungen mit den Farbstoftombinationen 
wurden jeweils die Reibechtheit, die Trockenhitze-Fi- 
xierechtheit und die Wascbechtheit bestimmt Hierbei 15 
konnte festgestellt werden, daB alle Farbungen, die im 
Oberkritischen Fluid durchgefflhrt waren, im Vergleich 
zu den entsprechenden Farbungen, die im w&Brigen Sy- 
stem vorgenommen wurden, zumindestens die gleichen 
Echthdten aufwiesen, obwohl die FIrbungen in den 20 
flberkritischen Fluida nicht reduktiv nachgereinigt wa- 
ren. 

Nachfolgend werden zwei Beispieie for den Zusatz 
eines Moderators erl&utert: 

25 

Beispiel 2 

Als Moderator wird fQr erne Ffirbung von 2g PES- 
Oewebe mh DTNW17, einem Azo-Dispersionsfarbstoff 
zusatzlich zum Farbstoff Ofi Gew-% Busolex 6300* (Fir- 30 
ma Nerck, UV-Schutzmittel) in den Autoklaven gege- 
beiLDie Farbebedingungen (p, T,Zeit, Expansion) sind 
gkich gehalten wie in den in der Beschrdbung offenbar- 
ten Beispielen. Man erhSlt ein Gewebe, das deudich 
h&here Farbtiefe aufweist, als bei Farbung ohne Mode- 35 
rator. ZusflttHch zur besseren Farbstoffausnutzung 
(FarbtiefeH zeigt die Probe erne um OJS Emhehen ver- 
besserte lichtechtheh (Xenotest, DIN 54004, 198% "Be- 
stimmung der Lichtechtheh von FIrbungen und Druk- 
knmhXenonbogen&dit^ 40 

Beispiel3 

Als Moderator wird fQr eine Firbung von 2g PES- 
Gewebe mh DTNW17, einem Azo-Dispersk>nsfarbstoff 45 
zusStzScb zum Farbstoff 1 ml Methanol in den Autokla- 
ven gegeben. (FSrbebedingungen p, T, Zeh: 250 bar, 
130°Q 10 min)L Man erhait ein Gewebe, das deutlidi 
hSbere Farbtiefe aufweist, als bei Firbung ohne Mode- 
rator unter sonst gldchen Bedingungen (farbmetrische 50 
Daten: Delta E). 

Als Beispiel 4 wird Versuchsmaterial vorgdegt, aus 
dem hervorgeht, daB auch mh anderen Fluiden das be- 
anspruchte Verfahren in erfinderischer Weise durch- 
fuhrbarist: 55 
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rendruck wird das Gewebe aus dem Autoklaven ent- 
nommen. Man erhdh ein deutlich rot gef&rbtes Gewebe, 
dessen Farbtiefe nach visueDer Beurteilung der einer 
Fftrbung in Qberkritischem OO2 bei 120°C entspricfat 

P&tentansprQche 

1. Verfahren zum FBrben von textflen Substraten, 
bei dem die Substrate von einem den Farbstoff 
oder die Farbstoffe enthaltenden Fluid angestr&mt 
oder durchstrftmt werden, dadurch gekennzelch- 
net, daB man ein Fhnd im Oberkritischen Zustand 
oder Mischungen dieser Fluida einsetzt und bei 
Temperaturen zwschen etwa 10°C und etwa 
250°C und bei einem Druck zwischen etwa 74 bar 
und etwa 400 bar Arbt 

Z Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man einen Farbstoff oder die Farb- 
stoffe frei von Zusitzen eins etzt 

3. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
sprOche, dadurch gdcennzeichnet daB man als 
Fluid Alkane, Ammoniak, Fluor-Chlor-Alkane, 
Kohlendioxid und Kohlenmonoxid jeweils allein 
odor in Mischung einsetzt 

4. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
sprflche, dadurch gekennzdchnet daB man dem 
Oberkritischen Fluid einen Moderator in einer Kon- 
zentration zwisdien etwa 1 VoL% und etwa 10 
VoL%, vorzugswdse zwischen 2 VoL% und etwa 5 
VoL%, bezogen auf das Vohunen des eingesetzten 
Fluids zusetzt 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gdcenn- 
zeichnet daB man als Moderator eine polare Ver- 
bindung, insbesondere Wasser, Alkohol und/oder 
Salze, einsetzt 

6. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
sprflche, dadurch gdcennzeichnet, daB man das 
Substrat in einem Flottenverhlltnis zwischen etwa 
1 :2 bis etwa 1 :50t vorzugsweise zwisdien etwa 
1 : 5 und etwa 1 : 15,fcrbt 

7. Verfahren nach einem der Ansprflche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeidmet daB man zun&cfast die 
Firbung in einem nicht polaren Oberkritischen 
Fluid mit einem Dispersionsfarbstoff durchfQhrt 
und anschHeBend die Folaritftt des Oberkritischen 
Fluids erhdht und danach einen polaren Farbstoff 
zugjbt und hiennh flrbt 

& Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeidmet, daB man ein weiteres, polares Gberkriti- 
sdies Fluid oder Fluidgemisch einsetzt 
9* Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
sprOche, dadurch gdcennzeichnet, daB man poly- 
esterhaltige Substrate und Dispersionsfarbstoffe 
einsetzt 



Beispiel 4 (fQr anderes Oberkritisches Gas) 

FQr eine Firbung von 2 g PES-Gewebe werden 0£% 
(bezogen auf das Gewebegewidit) eines Dispersions- 60 
farbstoffes (CL Disperse Red 1) in den Autoklaven ge- 
geben und das System mit Distickstoffoxid (N2O) mh 
dnem Druck von 40 bar beauf schlagt Man erhdht die 
Temperatur bis 130°Q font weiteres Distickstoffoxid in 
den Autoklaven bis zum Erreichen eines Arbeitsdruckes 65 
von 250 bar. Unter Rflhren (500 U/min) wird das System 
isobar und isotherm fQr lOmin. belassen. Nach langsa- 
mer Expansion des Druckes (2 bar/min) auf Atmosphfi- 
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